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Beschrieben wird ein Additiv zur Erhdhung der Hattfestig 
keit und Kohasion von Olen und Fetten auf Basis syntheti- 
scher, in einer Olphase loslicher Polymerverbindungen, das 
dadurch gekennzeichnet ist, daB sie als synthetische Poly- 
merverbindungen carboxylgruppenfreie Homo- und/oder 
Mischpotymere von Estern der Acrylsaure und/oder der 
Methacrylsaure und monofunktionellen Alkoholen mit we- 
nigstens 4 C-Atomen - (Meth)Acrylsaureester - enthalten, 
die auch andere copolyrnerisierbare carboxylgruppenfreie 
Comonomere in hochstens etwa gleichen Mengenanteilen 
enthalten konnen und erne Grenzviskositat [r;j, gemessen in 
Tetrahydrofuran bei 20° C. von wenigstens 300 ml • g- 1 auf- 
wveisen. Beschrieben werden weiterhin ein Verfahren zur 
Einarbeitung der Polymerverbindungen in Tragerole sowie 
6le und Fette mit einem Gehalt des erfindungsgemafcen 
Additivs. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft neuartige Additive bzw. Additivgemische zur Beeinflussung der Rheologie von Olen 
und/oder Fetten, wobei sich die Bedeutung dieses Additivzusatzes insbesondere unter mechanischer Kraftein- 
5 wirkung im Anwendungsfall ausweist. Die Erfindung umfaGt die Herstellung dieser neuartigen Additive sowie 
ihren Emsatz in Olen und/oder Eetten insbesondere des Schmiermittelbereichs. 

Es ist bekannt, Stoffen bzw. Stoffgemischen auf Basis organischer Ole und/oder Fette sogenannte tackifier 
zuzusetzen. um das charaktenstische Eigenschaftsbild bei der Verwendung solcher Ole und Fette zu verbessern. 
Zusatzstoffe dieser Art sind in der Rege! ollosliche Polymerverbindungen verschiedenartigsten Ursprungs. Ihr 
io Zusatz beispielsweise zu Schmierstoff-relevanten Formulierungen fuhrt in erwunschter Weise zur Abwandlung 
rheologischer Eigenschaften, insbesondere bei der Einwirkung von Scherkraftcn. Unter dem EinfluG von mecha- 
nischen Kratieinwirkungen konnen wichtige Verbesserungen zur Adhasion und/oder Kohasion der Ole und/ 
oder Fette eingestellt werden. Additive der hier betroffenen An werden beispielsweise eingesetzt, um das 
Entstehen unerwunschter Olnebel zu verhindcrn, das Fadenztehvcrmogen und/oder das Maftvermogen von 
15 Olen zu verbessern oder ganz allgemein Ole und/oder Fette verbesserter Scherstabilitat zur Verfugung zu 
stellen. 

Die Erfindung gehl von der Aufgabe aus, ein Additiv zur Verfugung zu siellen. das sich auf dem hier 
betroffenen Einsatzgebiet durch besonders vorteilhafte Wirkungen auszeichnet. 

Die technische l.osung dieser Aufgabenstellung liegt in der Auswahl einer ganz bestimmten Folymerklasse, 

20 die sich einerseits durch die Struktur der polymerbildenden Monomerbestandteile kennzeiehnet, gleichzeitig 
aber auch noch durch Mindestgrenzen zum Polymerisationsgrad bestimmt ist. 

Gegenstand der Erfindung ist dementsprechend in einer ersten Ausfiihrungsform em Additiv zur Erhohung 
der Haftfestigkeit und Kohasion von Olen und Fetten auf Basis synthetischer, in einer Olphase loslicher 
Polymerverbindungen, wobei das Kennzeichen dieses Additivs darin liegt, daO es als synthetische Polymerver- 

7S bindungen carboxylgruppenfreie Homo- und/oder Mischpolymere von Estern der Acrylsaure und/oder der 
Methacrylsaure und monofunktionellen Alkoholen mit wenigstens 4 C-Atomen enthalt, wobei diese Polymer 
verbindungen auch andere copolymerisierbare carboxylgruppenfreie Comonomere in hochstens etwa gleichen 
Mcngcnanteilen aufweisen konnen, und dafi weiterhin die erfindungsgemaG ausgewahlten synthetischen Poly- 
merverbindungen eine Grenzviskositatszahl [t)], gernessen in Tetrahydrofuran bei 20°C, von wenigstens 

30 300 ml - g~ 1 aufweisen. Bevorzugt liegt die Grenzviskositatszahl [nj der carboxylgruppenfreien Polymerverbin- 
dungen - ebenfalls gemessen bei 20° C Tetrahydrofuran — bei wenigstens 500 ml ■ g" Besonders geeignete 
Polymerverbindungen besitzen entsprechendc Werte fur[ri] von wenigstens 800 ml • g _i . 

Die wesentlichen Monomerbausteine fur die erfindungsgemaG als Additivzusatz vorgesehenen Polymverver- 
bindungen sind ausgewahlte Ester der Acrylsaure und/oder der Methacrylsaure — im folgenden der Einfachheit 

35 halber als (Meth)Acrylate b2w. (Meth)Acrylsaureester bezeichnet. Die Alkoholkomponente dieser (Meth)Acry- 
late leitet sich von geradkettigen und/oder verzweigten monofunktionellen Alkoholen mit wenigstens 4 C-Ato- 
men ab, wobei entsprechende Alkoholreste mit wenigstens 6 C-Atomen und insbesondere solche des C-Ketten- 
bereichs von 6 bis 18 besonders bevorzugt sein konnen. In der Praxis wichtige Vertreter dieser Monomerbau- 
steine enthalten wenigstens in dem iiberwiegenden Anteil der (Meth)Acrylate geradkettige und/oder verzweigte 

40 und/oder auch gesattigte cyclische Alkoholreste mit bevorzugt 6 bis 1 2 C-Atomen. Im Rahmen dieser Unterklas- 
se kann den n-Hexyl-(meth)-acrylaten und/oder den 2-Ethylhexyl(meth)acrylaten als Monomer-Hauptkompo- 
nente besondere Bedeutung zukommen. Die erfindungsgemaG als Additiv vorgesehenen Polymerverbindungen 
konnen Homopolymerisate und/oder Copolymerisate des angegebenen Typs sein, wobei im Bereich der Copoly- 
merisate begrifflich zwei Klassen zu trennen sind. In der ersten Klasse werden unterschiedliche (Meih)Acrylate 

4s der angegebenen Definition miteinander copolymerisiert und bilden damit ein copolymcrcs Rcaktionsprodukt, 
das gleichwohl in seiner Gesamtheit die erfindungsgemaGe Definition der wesentlichen Monomerbausteine auf 
(Meth)Acrylatbasis erfulll. Andererseits umfaBt die Erfindung aber auch die Mitverwendung carboxylgruppen- 
freier copolymerisierbarer Monomerverbindungen, die sich nicht der erfindungsgemaBen (Meth)Acrylatdefmi- 
tion zuordnen. In diesem Fall sind hochstens etwa gleiche Mengenanteile der Comonomeren im Polymermolektil 

50 vorhanden. ZweckmaBigerweise liegt in diesem Fall der Comonomergehalt bei hochstens etwa 35 Gew.-% und 
vorzugsweise bei nicht mehr als etwa 25 Gew.-% - jeweils bezogen auf das Monomergemisch. Vergleichsweise 
geringe Mengen mit bis zu 5 bis 10 Gew.-% der Comonomeren im Polymermolekiil konnen besonders zweck- 
maBig sein. Geeignete Comonomere der zuletzt genannten Art konnen beispielsweise Styrol und Styrolderivate 
wie Alkylstyrole, (Meth)Acrylate von monofunktionellen Alkoholen mit weniger als 4 C-Atomen, Acrylnitril, 

55 Vinylester von aliphatischen Carbonsauren wie Vinylacetat und/oder Vinylester hoherer aliphatischer Carbon- 
sauren mit bis zu 18 C-Atomen oder auch weitere ubliche Comonomere sein. 

Das erfindungsgemaGe Additiv ist vorzugsweise als bei Normaltemperatur gieBfahige Losung der Polymer- 
verbindung in einem Tragerol ausgebildet. Als Tragerol konnen beliebige Olphasen eingesetzt werden, die eine 
homogene Einmischung des Additivs in die letztlich zu modifizierende Ol- bzw Fettzubereitung zulassen. In 

so Betracht kommen hier — die hinreichende Loslichkeit vorausgesetzt — Ole auf Basis reiner Kohlenwasserstoff 
verbindungen. Es kann allerdings bevorzugt sein, Tragerdle einzusetzen, die sich durch erhohte biologische 
Vertragiichkeit auszeichnen. In aller Regel handelt es sich hierbei um Kohlenwasserstoffverhindungert, die mit 
Sauerstoffunktionen derivatisiert sind. lnnerhalb dieser Klasse kann den Esterblen besondere praktische Bedeu- 
tung zukommen. Geeignet sind beispielsweise Esterole auf naturlicher und/oder synthetischer Basis, wobei 

65 wiederum aus Grunden der Umweltvertraglichkeit Esterolen natiirlichen Ursprungs besondere Bedeutung 
zukommen kann. Uber die Kettenlangc der Ester-bildenden Carbonsaurereste, das AusmaG ihrer olefinischen 
Doppelbindungen in den Saureresten und/oder uber die Funktionalitat der Alkoholkomponente kann EinfluG 
auf die Rheologie dieses Tragerdles genommen werden. Geeignet als Tragerol sind beispielsweise raffinierte bei 
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Raumtemperatur gut flieBfahige Triglyceride von Fettsauren mil bis zu 24 C-Atomen, die insbesondere im 
Bereieh Cio-24 wenigstens anteilsweise einfach und/oder mehrfach olefinisch ungesattigt sind. 

Die Menge der eingesetzten Polymerverbindung im Tragerol des Additivs bestimmt sich durch anwendungs- 
technische Gesichtspunkte, insbesondere durch die gewiinschte einfache Handhabbarkeit dieses Additivs bei 
Zusatz und Einmischung zu Olen und/oder Fetten des Schmierstoffbereichs. Der Polymergehalt im Additiv kann 5 
dementsprechend beispielsweise bis zu 5 Gew.-% betragen und liegt vorzugsweise im Bereieh von etwa 0,5 bis 3 
Gew.-% - bezogen jeweils auf Additivgesamtgewicht. 

Die Herstellung der erfindungsgemaS als Additiv eingesetzten Polymerverbmdungen erfolgt insbesondere 
durch Emulsionspolymerisation in einem waBngen Medium. Bevorzugt 1st dabei die Einhaltung vergleichsweise 
niedriger Temperaturcn wahrend des Polymerisationsvorganges. Bevorzugte Arbeitstemperaturen bei der 10 
Polymerisation liegen im Bereieh bis etwa 60° C, wobei insbesondere wahrend des Reaktionszeitraumes, der sich 
durch einen exothermen Reaktionsverlauf kennzeichnet, die Einhaltung von Arbeitstemperaturen im Bereieh 
von etwa 25 bis 35°C zweckrnaBig ist. Erst zur Vervollstandigung der Polymerisationsreaktion wird dann 
zweckmaBigerweise auf Temperaturen bis maximal etwa 60° C aufgewarmt. 

Die zur waBrigen Emulsionspolymerisation eingesetzte Wasserphase enthalt vorzugsweise oberflachenaktive 15 
Verbindungen, insbesondere anionische Tenside, zur Begunstigung der Wasserloslichkeit der an sich weitgehend 
wasserunloslichen Monomerverbindungen. Die Menge dieser Tenside kann beispielsweise bis zu 15 Gew.-°/o — 
bezogen auf das eingesetzte Monomere bzw. Monomergemisch — ausmachen und liegt zweckmaBigerweise im 
Bereieh von etwa 1 bis 1 5 Gew.-% und insbesondere im Bereieh von etwa 3 bis 10 Gew.-%, bezogen jeweils auf 
das Monomergewicht. Die oberflachenaktiven Verbindungen konnen in ihrer Gesamtheit von Anfang an einge- 20 
setzt werden, sie konnen aber auch gewiinschtenfalls im Verlaufe der Reaktion dem waflrigen Medium zugege- 
ben werden. Geeignete anionische Tenside zahlen beispielsweise zu den KJassen der Alkyl- bzw. Arylsuifonale, 
der Alkyl- bzw. Arylsulfate und der Ethersulfate. Geeignete Beispiele sind etwa Fettalkoholsulfate wie Natrium- 
laurylsulfat oder entsprechende Fettalkoholethersulfate wie das Natnumsalz eines Ci2/H-Fettalkohol • 4 EO- 
Sullais. Andere geeignete anionische Emulgatoren sind Alkylbenzolsulfonate, Alkylphenolsulfate bzw. Alkyl 25 
phenolethersulfate. Eine wichtige Emulgatorenklasse sind Sulfobernsteinsaurederivate, beispielsweise Dialkyl- 
sulfosuccinate oder Sulfosuccinate von alkoxylierten insbesondere ethoxylierten Alkanolen insbesondere Fettal- 
koholen. 

Die waBrige Emulsionspolymerisation bei vergleichsweise niedrigen Temperaturen unter Mitverwendung 
von Tensiden insbesondere Anionlensiden als Losungsvermittler ist eine im Prinzip bekannte Verfahrenstech- 30 
nik. Verwiesen wird beispielsweise auf die FP-A2-00 48 084. So kann das Polymerisationsverfahren nach zwei 
grundsatzlichen Verfahrenstypen erfolgen. Im ersten Fall wird die gesamte Monomerenmenge im waBrig-tensi- 
dischen Reaktionssysiem vorgelegt, im zweiten Fall wird zunachsi nut einer begrenzten Monomermenge der 
PolymerisationsprozeB begonnen und weiteres Monomer bzw. Monomergemisch im Laufe des Verfahrens 
zudosiert. 35 

Wichtig 1st, daB die Reaktanten und das Reaktionssystem in adaquater Weise Sauerstoff-frei gehalten werden. 
Durch Spiilung mit Inertgas und Durchfuhrung der Polymensationsreaktion unter Inertgas wird diese Bedin- 
gung in an sich bekannter Weise erfullt. Geeignete Polymerisationskatalysatoren sind ublicherweise sogenannte 
Redox-Systeme, beispielsweise Ammoniumpersulfat oder Kaliumpersulfat in Kombination mit Ascorbinsaure, 
Natriumdithionit, Natriumsulfit oder Natriumthiosulfat. Bevorzugte Mengen des IniUatorsystems liegen im 40 
Bereieh von etwa 0,05 bis 0,8 Gew.-°/o, insbesondere im Bereieh von etwa 0,1 bis 0,3 Gew.-°/o bezogen auf 
eingesetzte Monomere. 

Die Erfindung betnfft in einer weiteren Ausfuhrungsform cin besonderes einfaches Verfahren zur Einarbei- 
tung der in dieser Weise hergestellten waBngen Emulsionspolymerisate bzw. Emulsionscopolymerisate in das 
Tragerol des Additivs. Es hat sich herausgestellt, daB die einfachste und gleichzeitig zuverlassig wiederholbare 45 
Verfahrensform ohne Ausbildung storender lnkrustationen an Mischbehaltern und/oder Mischvorrichtungen 
wie folgt durchgefuhrt wird: Man verteilt die waBrige Polymeremulsion unter Normaldruck und vorzugsweise 
bei vergleichsweise niederen Temperaturen, z. B. unterhalb 60° C, gewiinschtenfalls unter beschranktem Ruhren 
homogen feindispers in der Olphasc und beiaBt dann das Mehrkomponentengemisch rnit oder ohne Erwarmen 
so lange in diesem Zustand, bis die Polymerverbindung in die Olphase iibergegangen ist. Zuruck bleibt die 50 
feindisperse waBrige Phase, die in diesem Stadium dem Reaktionsgemisch in der Regel ein opaleszierendes 
Aussehen verleiht. Gewunschtenfalls kann jetzt in einem nachfolgenden Reaktionsschritt die waBrige Phase 
abgetrennt werden. In einfacher Form erfolgt das durch Anlegen von Vakuura Es entstehen dann klare bzw. 
blanke Losungen des Polymeren im Tragerol Die Oberfuhrung des Emulsionspolymerisats in das Tragerol und 
das Abziehen des Wassers kann auch in einem Verfahrensschntt, gewunschtenfalls unter Erwarmen, beispiels- 55 
weise auf 1 1 0° C, durchgefuhrt werden. 

Fur den beabsichtigten Anwendungszweck ist ein hinreichend hohes Molekulargewicht der(Meth)Acrylatho- 
mo- oder -copolymerisate wichtige Voraussetzung. Die bereits angegebenen Mindestgrenzwerte ausgedruckt 
als Grenzviskositatszahl [rj] in ml • g -1 beziehen sich dabei auf die fachubliche Definition, vergleiche hierzu 
beispielsweise Vollmert "GrundriB der makromolekularen Chemie" Band 111, Seiten 55 bis 61 (Verlag E. Volt- 60 
mert, Karlsruhe, 1982). 

Die Erfindung betrifft schliefllich in einer weiteren Ausfuhrungsform Ole und/oder Fette insbesondere des 
SchmierstoFTbereichs mit verbesserter Haftkle'brigkeit und/oder Kohasion, die durch einen Gehatt an Polymer- 
verbindungen der erfindungsgemaB geschtlderten Art gekennzeichnet sind. Der Gehalt dieser Polymerverbin- 
dungen in der schlieBlich zur Anwendung kommenden Einsatzform dieser Ole und/oder Fette liegt ublicherwei- 65 
se bei Zusalzmengen von hochstens etwa 5 Gew.-% und vorzugsweise im Bereieh von etwa 0,1 bis 3 Gew.-% - 
jeweils bezogen auf Ol- bzw. Fett-Grundbasis. Die Einarbeitung der Polymerverbindungen ist mittels des 
erfindungsgemaBen Additivs, das die Polymerverbindungen bereits in einem Tragerol gelost enthalt, in einfacher 
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Weise moglich. Die Ok und Fette konnen ihrerseits in einer bevorzugten Ausfuhrungsforrn auf biologisch 
vertriiglichen Strukturen aufgehaut sein. Einsatzgebietc fur die crfmdungsgemaB aufgebesserten Matenahcn 
smd beispielsweise Hydraulikble, Sagekettenole, Rostschutzole, Formtrennmittel bzw. Schalungsole, Schmier- 
fette und dergleichen. Der Zusatz der Polymerverbindungen im erfindungsgemaBen Sinne fiihrt beim Einsatz 
s der Ole und Fette zu vielgestaltigen Verbesserungen. So wird die sogenannte Verlustschmierung bei Sageket- 
tenolen, d. h. die Gefahr des Abschleuderns des Ols im Betrieb, substantial vermindert. Beim Einsatz in Scha 
lungsolcn bzw. Formtrcnnmitteln wird auch bei senkrechter Anordnung der Form das Ablaufen der Olphase 
gemindert. Bei Einwirkung starker mechanischer Krafte, die normaierweise zur Bildung von Olnebeln fiihren, 
wird eine wirkungsvolle Reduktion dieser unerwunschten Erseheinung erreicht. Das Fadenziehvermogen wird 

io deutlich gesteigert. Bei der Gberpriifung der Scherstabilitat wird gegenuber bis heute eingesetzten vergleichba- 
ren Produkten ebenfalls eine deutlichc Verbesscrung durch die Zugabe der erfindungsgemaB bcschncbcncn 
Poly(meth)acrylatverbindungen erzielt. 

Die nachfolgenden Beispiele beschreiben zunachst die Herstellung geeigneter Polymerverbindungen auf dem 
Wege der waBrigen Emulsionspolymerisation unter Variation von Monomerentyp, Verfahrcnsbcdingungen und 

i<> Reaktionshilfsmitteln. In einer nachfolgenden Versuchsreihe werden vergleichende Untersuchungen zum Ein 
sat7 der Polymerverbindungen in Olen und Fetten mit Schmierstoffcharakter geschildert. Dabei wird die 
Verbesserung charakienstischer Produkteigenschaften durch die Lehre der Erfindung aulgezeigt. 

Beispiele 

20 

Im nachfolgenden wird zunachst eine allgemeine Verfahrensvorschrift zur Herstellung der erfindungsgemali 
eingesetzten Poly(meth)acrylatverbindungen durch Emulsionspolymerisation in waflrigem Medium gegeben. 

AnschlieBend werden dann in tabellanscher Zusammenfassung die hergestellten Polymertypen und im Zu- 
sammenhang damn bestimmte Variationen der Verfahrensbedingungen dargestellt. 

25 

Allgemeine Verfahrensvorschrift 

Reaktionsansatz: 

io 400 g entmineralisiertes Wasser 

6,7 g Diethylhexylsulfosuccinat (75%ig) — Handelsprodukt "Disponil SUS 875" 
100 g {Meth)Acrylatmonomer bzw. -monomergemisch 

Starter: 

1. 0,1 g Ammoniurnpersuliat/3 ml H2O 

2. 0,15 g Ascorbinsaure/3 ml H2O 

Es wird unter einem Stickstoff-Strom gearbeitet. Arbeitstemperatur des 1 . Verfahrensschrittes bei 28 bis 29° C, 
40 Reaktionsdauerea. 3 Stunden. 

Im einzelnen wird wie folgt gearbeitet: 

In eine Ruhrapparatur bestehend aus einem Vierhalskolben mit Ruhrer, Thermometer und 2 Tropftrichtern 
sowie einer Stickstoffeinleitung wird das Wasser, der Emulgator und das (Meth)Acrylat eingefullt. In die 
Tropftrichter werden die Starterkomponenten als waBrige Losung gegeben. Dann wird das Reaktionssysteni 
45 entluftet und mit Stickstoff gefullt. Nachdem der Reaktionsansatz auf 28 bis 29° C erwarmt ist, wird in der oben 
angegebenen Reihenfolge die Polymerisation gestartet. Sobald die Polymerisationsreaktion nicht mehr exot- 
herm verlauft (nach ca. 2 Stunden), wird mil 50% Starter nachkatalysiert und bei 60° C 1 Stunde nachreagiert. 

Es werden jeweils 20°/oige Coagulat-freie Emulsionen erhalten. 

50 Beispiele I bis 11 

Die nachfolgende tabellarische Zusammenstellung gibt zunachst die im jeweiligen Beispiel eingesetzten 
Monomeren bzw. Monomergemische in Gewichtsteilen (GT) und in der letzten Spalte die Grenzviskositatszahl 
r| an. Zusatzlich ist das Loslichkeitsverhalten der Polymerverbindungen in 2 charakteristischen Olphasen auf 
55 Basis Esterol angegeben. Bei dem unter dem Handelsnamen "KE 491" vertnebenen Produkt handelt es sich um 
einen Mischester aus Trimethylolpropan, Neopentylglycol und einem i?-Vorlauffettsaureschnitt (Handels- 
produkt "EdenorV85 KR"). 
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Tabelle 1 



Beispiel Monomer-Zusammcnscl7ung 



loslichin [t]] 
Rubol KF m ■ g- 

491 



1 100GTEHMA 

2 100 GT n-BuMA 

3 100 GT i-BuMA 

4 100 GT EH A 

5 100 GT n-HMA 

b 50 GT n-HMA, 50 GT n-DMA 

7 85 GT EH A, 15 GT MM A 

8 67 GT EHM A, JJ GT Styrol 

9 75 GT n-BuM A. 25 GT EH MA 

10 75 GTn-BuMA, 25 GTEHA 

11 50 GT EHA, 50GT n-BuA 

BHMA = Lihylhexyimethacrylat 
n-BuMA = n-Butylmethacrylat 
iBuMA = i-Butylmethacrylat 
EHA = Ethylhexylacrylat 
MMA = Methytmethacrylat 
n-HMA = n-Hexylmethacrylat 
n-DMA = n-Dccylmethacrylat 
n-BuA = n-Butylarylat 
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Beispiele 12 bis 14 



Hie Fmulsionspolymerisation von E.hylhexylme.hacryla. gemaB Beispiel I w.rd be. Variat.onen des Imuators 
wiederholL Wie in Beispiel 1 beschrieben. werden Ethylhexylmeihacrylat. D.ethy hexylsuWosucanat und Wasser » 
2%l leg! und entgast. Der Initiator wurde dabei gemaB den Angaben der nachfolgenden Tabelle 2 varuert. 



Tabelle 2 



Beispiel 


Initiator 


w 

ml g 


12 


0,1 g Ammoniumpersulfat 


1170 




0,08 g Natriumdisulfit 




13 


0,2 g Ammoniumpersulfat 


950 




0,3 g Ascorbinsaure 




14 


0,05 g Ammoniumpersulfat 


980 




0,075 g Ascorbinsaure 





Beispiele 15 bis 21 



Wie in Beispiel 1 beschrieben, werden lOOg Ethylhexylmeihacrylat, die in der nachfolgenden Tabelle 3 
genannten Emulgatoren und 400 g Wasser vorgelegt. Inhuert wurden die Reaktionen tnit 0,1 g Ammoniumper- 
sulfat und 0,15 g Ascorbinsaure. 



65 



5 



DE 39 24 160 Al 



Tabelle 3 



Beispiel bmulgator [i]] 

ml ■ g~ 



15 


3,35gDisponil SUS 875') 


870 


16 


13,4 g Disponil SUS 875 ] ) 


910 


17 


16,7 g Disponil FES 32 2 ) 


820 


18 


5g Natriumlaurylsulfat 


990 


19 


16,7 g Disponil AES \ 3 i ) 
12,5 g Disponil SUS 65 4 ) 


860 


20 


850 


21 


1 2,5 g Disponil SUS 29*) 


870 



') Diethylhexylsulfosuccinat, 75%ig 
]S 2 ) Ci2/i4-Fettalkohol ■ 4 FO-Sulfat-Na-Salz, J0°/oig 

3 ) Nonylphenol 4 EO-Sulfai-Na-Salz, 30%ig 

4 ) Ci2/i4-Fettalkohol • 3 FO-Sulfosuccinat, 4U°/oig 

5 ) Sulfobernsteinsaureamid des Koknsamms, 40%ig 

20 

Beispiel 22 

In einem H-Dreiha!skolben mit Riihrer, Stiekstoffeinleitung und Tropftrichter wurdcn 300 g destilliertes 
Wasser, 1 3,4 g Disponil SUS 875 und 200 g 2-Ethylhexylmethacrylat vorgelegt. 
25 Die Mischung wurde unter Ruhren entgast und auf erne Temperatur von 29°C gebracht. Nacheinander 
wurden 0,1 g Ammoniumpersulfat und 0,1 5 g Ascorbinsaure, jeweils in 5 ml Wasser gelost, zugcfahren. 

Die Temperatur wurde durch Kiihlung mit einem Wasserbad zwischen 29 und 3PC gehalten. 

Es resultiert eine 40%ige Coagulat freie Dispersion. Das Polymer hat cine Grenzviskositat von 830 ml • g _I 
gemessen bei 20° C inTHF 

30 

Anwendungsbeispiele 

Die gemiiB Beispiel 1 erhahene 20gew.-%ige waflrige Poly-ethylhexylmethacrylat-Dispersion wird 12,5%ig in 
raffiniertem Rubol gelost. Der Polymergehalt dieses Additivs betragt damit 2,5 Gew. -%. Diese Stoffmischung 
is wird nachstehend der Einfachheit halber als "erfindungsgemaBes Additiv" bezeichnet. 

In 5 verschiedenen Versuchsmodellen wird die Wirkung des erfindungsgemaBen Additivs bestimmt und mit 
vergleichbaren Rezepturen des Standes der Technik verglichen. Im einzelnen werden dabei die folgenden 
Eigenschaften gepruft: 

40 1. Leckageverhinderung 

2. Haftvermbgen 

3. Olnebelverhinderung 

4. Fadenziehvermogen 

5. Scherstabilitat 

45 

Zu I. 

Fur diesen Test wurden 2 Testmischungen mit identischer Viskr>sitat(100 mPas bci 20° C) hergestellt. 

50 Mischung A: 

10 Gew.-% erfindungsgemaBes Additiv (0,25 Gew.-% Polymer in Rubol) 
Mischung B: 

0.9 Gew.-% eines handelsublichen Styrol-Butadien-Copolymers (Handesprodukt Xlissoviscal SG") in raffinier- 
tem Rubol 

55 

Die Losungen wurden jeweils 60 Sekunden lang mittels einer Schlauchpumpe, Fabrikal Heidolph, Typ 5 2214, 
mit maximaler Fordergeschwindigkeit bei Raumtemperatur durch einen 2 m langen PE-Schlauch gepumpt. 
Dieser Schlauch hatte einen Innendurchmesser von 8 mm und war mit einem Loch versehen, dessen Durchmes- 
ser 0,5 mm betrug. Das wahrend des Testlaufs durch dieses Loch austretende Ol wurde aufgefangen und 
60 ausgewogen. Von den Testmischungen A tratcn hierbei 2,58 g, von der Testmischung B dagegen 12,28 g aus. 
Durch Zusatz des Polymeren wird damit der Austritt der Leckage-Flussigkeit urn 500% verringert 

Zu 2. 

65 Fur diesen Test wurde eine Aluminiurnplatte (250 x 300 x 1 mm) mit erfindungsgemaBem Additiv vollstandig 
benetzt, Nach 5 Minuten Abtropfzeit befanden sich noch 20,52 g der Testflussigkeit auf der Aluminiurnplatte. Bei 
einem mit dem Handelsprodukt "Glissoviscal SG" vcrdicktem Rubol, welches die gleiche Viskositat (978 mPas 
bei 20 C C) wie das crfindungsgemaBe Additiv aufwies, verblieben lediglich 8,79 g auf der Aluminiurnplatte zuruck. 
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In 2 weiteren Tests zur Prufung des Haftvermogens wurde das Produkt cinem Feuchtigkeitskammertest 
unterworfen. 

Ein 50 x 25 x 1 mm groBes Stahlblech wurde hierzu in das erfindungsgemaBe Additiv, ein anderes Stahlblech 
in raffiniertes Rubol eingetaucht und nach einer Stunde Abtropfzeit in die Feuchtigkeitskammer gehangen 
(Original Kestermch Korrosionsprufgerat der Fa. Kbhler KG in 4780 Lippstadt-Lipperode). 

Testbedingung 

100% Luftfeuchtigkeit, 50 C in der Apparatur, Durchleitung von 875 1 Luft/h. Die Bleche wurden alle 24 
Stunden auf Korrosionserscheinungen untersucht. Das Blech, welches in Rubol eingetaucht wurde, wies bereits 
nach eincm Tag Korrosionsgrad 3 auf (5% der Oberflache korridiert), wahrend dies bei dem anderen Blech est 
nach b I agen der Fall war. 

Der zweite Test wurde ebenfalls in der Feuchtigkeitskammer durchgefiihrt. Ats Tragersubstanz fur das 
erfindungsgemaBe Additiv wurde ein Hthiumverseiftes Schmieden auf Riibolbasis cingcsetzt 

Rezeptur A 

1 0.3% Lithium ! 2-hydroxystearat 
by, 7% raffiniertes Rubol 

20,0% biologisch abbaubares Additiv fur Sehmierfette (Handelsprodukt "Edenor VP 2449" der Anmelderin) 

Rezeptur B 

10,3% Lithium-1 2-hydroxystearat 
68,7% raffiniertes Rubol 
20,0% "Edenor VP 2449" (wie oben) 
1,0% erfindungsgemaBes Additiv 

Das mit dem nach der RezepLur A beschichtete Priil blech wies nach 7 Tagen Korrosionsgrad J auf, das zweite 
Prufblech dagegen erst nach 14 Tagen. 

Zu 3. 

Zur Herstellung einer waBrigcn Testfliissigkeit wurden zunachst in gleichen Gewichtsteilen die beiden folgen- 
den Beslandteile miteinander vermischt: naphthenbasisches Mineralbl (Handelsprodukt "Pionier 4556" derFa. 
Hansen & Rosenthal, Hamburg) sowie Emulgator (Handelsprodukt "Eumulgin KE 2132 A" der Anmelderin). 
Diese Fliissigphase wird in 2 Anteile aufgeteilt. Dem einen Anteil wird das erfindungsgemaBe Additiv in einer 
Menge von 1 Gew.-% zugesetzt. Die Stoffgemische werden dann jeweils zu 3 Gew.-% in destilliertem Wasser 
emulgiert. 

Die Testflussigkeiten werden mittels der unter I. beschriebenen Schlauchpumpe durch einen 2 m langen 
PE-Schlauch mit 8 mm Innendurchmesser gepumpt. An einem Ende des Schlauches befand sich ein Duschkopf 
aus Gias, das andere Schlauchende miindete in einem Glasbehalter, der 3000 ml der Festflussigkeit enthielt. Der 
aus dem Duschkopf austreiende Fliissigkeitsstrahl wurde durch einen Fon mit einem heiBen Luftstrahl angebla- 
sen. Neben dem Duschkopf war auf der rechten Breitseite des Beckens eine 200 x 200 mm groBe Glasscheibe 
montiert. Der Abstand zwischen Fon und Duschkopf wurde nun solange vergroBerl, bis keine Spritzer mehr auf 
die Scheibe auftreten. Die Entfernung betrug bei der ersten Testfliissigkeit 151 cm, wahrend bet der zweiten 
Testfliissigkeit die Distanz zwischen Fon und Duschkopf auf 1 35 cm reduziert werden konnte. 

Nachstehend eine genaue Beschreibung der Testapparatur: 

InnenmaBe des Glasbeckens: 465 x 285 x 290 mm (L x B x H) 
Durchmesser Duschkopf: 65 mm 
Anzahl der Locher im Duschkopf: 78; 
Durchmesser der Locher: 1 mm 

Abstand AuBenkante Duschkopf — Glasplatte: 150 mm 
Abstand Unterkante Duschkopf — Oberkante Becken: 1 20 mm 
Fonf abrikat : Braun super compact PGC 1 000, 1 000 Watt 

Abstand zwischen Fonunterseite und Duschkopfunterseite vom Labortisch: jeweils 420 mm 
Abstand AuBenrand Duschkopf — Innenlangsseite Becken: 120mm 
Fallhohe der Fliissigkeit: 397,4 mm 

Zu 4. 

Zuf BeurteikHtg d*s Fad«fl£t«hv«fm6g«n5 wur<k m Positivsiandafd 2CK&ige Lovung von "Edenor SKH" 
(Handelsprodukt der Anmelderin) in raffintertem Rubol herangezogen. Urn die Fadenziehintensitat dieser 
Mischung zu erreichen, muBten lediglich 7% des erfindungsgemaBen Additivs gelosl werden. 
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Zu 5. Oberpriifung der Scherstabihtat 

Als Betnebs- und Belasiungseinheit diente der Shell-Vierkugel-Apparai gemaU DIN 51 350 T 1. Geschert 
wurden die beiden Priifole mittcls eines Kegelrollenlagcrs (Prufvorrichtung der Fa. Optimol. Munchen, Kegel- 
rollenhalter nach VW PV 1437). 

Testbedingungen; 

Tcmperatur: 65 = C 
Dauer: 60 Minuten 
Belastung: 2000 N 

Zusammensetzungdcr Priifole: 

Prufol 1: 

95% raffmiertes Riibol 
5% erfindungsgemaBes Additiv 
Viskositat bei 40°C nach DIN 51 562, T2: 42,6 mmVs 
Prufol 2: 

80% raffiniertes Rubol 

20% Edenor SKH (polymerhaltiger Haftfahigkeitsverbesserer auf Rubolbasis der Anmeldenn) 
Viskositat bei 40°C nach DIN 51 562.T2: 100,1 mm 2 /s 

Die Viskositat der ersten Mischung bctrug nach der Schcrung 38,5 mm 2 /s, die der zweiten Mischung 
4fa,3 mm 2 /s bei 40°C Da das Rubol selbsi eine Viskositat von 35,6 mm 2 /s bei 40°C aufweist, betrug der Scherver- 
lust der ersten Mischung 41,4%, derder zweiten jedoch 83,4%. 

Patentanspruche 

1. Additiv zur Erhdhung der Haftfestigkeit und Kohasion von Olen und Fetten auf Basis synthetischer, tn 
einer Olphase loslicher Polymerverbindungen, dadurch gekennzeichnet, daB sie als synthetische Poly- 
mververbindungen carboxylgruppenfreie Homo- und/oder Mischpolymere von Estern der Acrylsaure und/ 
odcr der Methacrylsaure und monofunktionellen Alkoholen mit wenigstens 4 C-Atomen - (Meth)Aeryl- 
saureester — enthalten, die auch andere copolymerisierbare carboxylgruppenfreie Comonomere in hoch- 
stens etwa gleichen Mengenanteilen enthalten konnen und eine Grenzviskositat [r\\ gemessen in Tetrahy 
drofuran bei 20°C, von wenigstens 300 ml • g~ ' aufweisen. 

2. Additiv nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die carboxylgruppenfreien Polymerverbindungen 
eine Grenzviskositat [r|] — wie vorher bestimmt — von wenigstens 500 ml * g" 1 aufweisen. 

3. Additiv nach Anspruchen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB ihre Polymeren von (Meth)Acrylsaure- 
estern geradkettiger und/oder verzweigter und/oder aliphatischer cyclischer monofunktionellcr Alkohole 
mil 6 bis 18 C-Atomen als Hauptkomponente abgeleitet sind, wobei (Meth)Acrylsaureester solcher Alko- 
hole mit 6 bis 1 2 C-Atomen bevorzugt sind. 

4. Additiv nach Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB der Gehalt an gegebenenfalls in die 
Polymerverbindung einpolymerisierten Comonomercn hochstens etwa 35 Gew.-%, vorzugsweise nicht 
mehr als 25 Gew.-% — bezogen jeweils auf Monomergemisch — ausmacht. 

5. Additiv nach Anspruchen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daG sie Polymerverbindungen auf Basis von 
n-Hexyl(meth)acrylat und/oder 2-Ethylen(meth)acrylat als Monomer-Hauptkomponente enthalten. 

6. Additiv nach Anspruchen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die (Meth)Acrylat-Polymerverbindungen 
durch Emulsionspolymerisation in wafirigem Medium hergestellt worden sind. 

7. Additiv nach Anspruchen 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB es die Polymerverbindungen gelost in 
eincr Olphase, vorzugsweise in einem biologisch vertraglichen Ol, z. B in einem Esterol, enthalt. 

8. Additiv nach Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB in der Zubereitungsform des Additivs die 
Polymerkonzentration im Ol im Bereich von etwa 0,5 bis 3 Gew.-% — bezogen auf Gesamtgemisch - liegt. 

9. Verfahren zur Emarbeitung von waBrigen Emulsions-(co)-polymerisaten der (Meth)Acrylsaureester mit 
wenigstens 4 C-Atomen, vorzugsweise 6 bis 1 8 C-Atomen, im geradkettigen und/oder verzweigten Alkohol- 
rest in im wesentlichen wasserfreie Tragerole, dadurch gekennzeichnet, daB man die waBrige Polymeremul- 
sion bei Temperaturen unterhalb etwa 60°C unter Normaldruck feindispers in der Olphase verteilt und so 
lange in diescm Zustand halt, bis die Polymerverbindung in die Olphase ubergegangen ist und gewiinschten- 
falls gleichzeitig oder anschlieBend die feindisperse waBrige Phase von der polymerbeladenen Olphase 
zweckmaBigerweise unter Vakuum abzieht. 

10. Ole und/oder Fette insbesondere des Schmierstoffbereichs, vorzugsweise auf Basis biologisch vertragli- 
cher Komponenten, die sich durch verbesserte Haftklebrigkeit und/oder Kohasion auszeichnen, gekenn- 
zekhftei-darcfc ^in^n GchaU A<idkiven g^maS Anspruchen I b*s&. 

11. Ole und Fette nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, daB sie Polymerverbindungen auf Basis der 
(Meth)Acrylsaureester in Mengen bis zu 5 Gew.-%, vorzugsweise im Bereich von etwa 0,1 bis 3 Gew.*% 
enthalten. 
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